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Das Patent 891 746 bezieht sich im wesentlichen 
auf ein Verfahren zum Polymerisieren olefinisch 
ungesattigter Verbindungen im einem aus einer 
. Losung eines Emulgators in Wasser foestehendem 

•5 Medium, bei welchem ein Strom von Tropfen der 
•zu polymerisierenden Verbindung bzw. Verbindun- 
gen von einer Verteilungsvorrichtu'ng durch die 
waflrige Phase gefiihrt wird, wobei die Bewegung 
dieser Tropfen gegenuber der wafirigen Phase im 

10 wesentlichen durch die Different im spezifischen 
Gewicht ( der beiden Phasen herbeigefuhrt wird. Die 
Tropfen der zu polymerisierenden Verbindung bzw. 
Verbindungen, welche durch die waflrige Phase 
. hindurchgestromt sind, vereinigen sich unter Bil- 

15 dung einer einheit lichen Schicht. In den meisten 



Fallen, wird das- Monomer aus dieser Schicht zu der 
Verteilungsvorrichtung zuruckgefuhrt. 

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren 
der vorstehend beschriebenen Art, bei welchem 
nicht rrur das Monomer, sonidern auch die wafirige ao 
Phase zirkuliert. Dieser Umlauf findet in einem 
geschlos-senen Kreislauf statt, welcher von: dem mit 
der wafirigen Phase gefullten Raum gebildet wird. 

Der Umlauf kannmit Hilfe einer Pumpe bewirkt 
werden. Es ist jedoch einfacher, den Lmpuls der 35 
•bewegten Tropfchen auszunutzen. Wenn der Kreis- 
lauf einerc senkrechten Teil enthalt, in welchem die 
Verteilungsvorrichtung angeordnet ist und durch 
welchen sich die Monomertrdpfchen bewegen, fliefit 
diewaBrige Phase in derselben Richtung. 30 
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. Die Bewegung der' wafirigen Phase kann l>e- 
schleunigt werden, indem man das Monomer mit 
hoher Geschwindigkeit zufuhrt. Sehr hohe lineare 
Gesch windigkeiten des Monomers in den Austritts- 
5 qfTnuiigen der Verteilungsvorrichtung haben jedoch 
. eine nachteilige Wirkung, da sie z.u kleineren un<1 
weniger regelmafiigen Trdpfchengrofien fuhren, so 
dafi die Trennung des Monomers von der wafirigen 
Phase erschwert wird. Vorzugsweise werden keine 

ib linearen Zufuhrungsgesch windigkeiten bemitzt. 
welche die lineare Geschwindigkeit der wafirigen 
Phase an der Zufuhrungss telle urn menr als.. 
30 cm/Sek. ubersteigen. Im Hinblick auf die Ah- 
trennung der Tropfen am anderen Ende der.wafi- 

.15 rigen Phase ist es zweckmafiig.. daft die Zufuhrungs- 
geschwindigkeit des Monomers diejenige der wafi- 
rigen Phase um 8 bis 12 cm/Sek. iibersteigt. 

Dirrch Umfiihren der wafirigen Phase im Kreis- 
lauf konnen verschiedene Vorteile erzielt werden. 

20 Wenn ein horizontaier Teil des Kreislaufs langs 
der Grenzflache zwisclien wafiriger Phase und ein- 
heitlicher . Phase des abgetrennten Monomers ver- 
lauft, wird die Trennung der Monomertrdpfchen 
wesentlich erleichtert. Fig. 1 ist eine schematische 

as • Darstell-ung eines solchen Kreislaufs. Die wafirige 
Phase 1 lauft in der Richtumg des Pfeiles um in- 
folge des aufwarts gerichteten Impulses der 
Monomertropfchen, welche durch die Verteilungs- 
vorrichtung 2 zugefiihrt werden. Die Monomer- 

30 tropfchen, welche ihren Kreislauf durch die wafi- 
rige Phase beendet haben, scheiden sich- in der 
einheitlichen Phase 3 aib. Das Monomer wird von 
hier durch die Leitung 4, in welche die Pumpe 5 
eingeschaltet ist, im Kreislauf zu der Verteilungs- 

35 vorrichtung 2 zuruckgefuhrt. Die wafirige Phase 
kann durch die Leitungen6 unid 7 zu- bzw. abge- 
. . fuhrt werden, wahrend die Zufuhr von Monomer 
durch Leitung 8 erfol'gen kann. Die Trenming des 
Monomers wird aus fplgenden Griinden erleichtert : 

40 a) Die Grenzflache 1st vergrofiert] b) verunreini- 
gende Teilchen an der Grenzflache mussen sich in. 
der Fliefirichtung bewegen, so daB der grofiere Teil 
der Grenzflache sauber ist; c) die monomeren 
Tropfchen werden an einem Ende der Grenzflache 

45 angereichert und vereinigen sich so leichten 

Es ist wesentlich, dafl die Verteilungsvorrichtung. 
durch welche die zu poiymerisierende Verbindung 
bzw. die zu polymerisierenden Verbindungen in die 
wafirige Phase eintritt bz.w. eintreten, ebenfalls in 

50 dem obenerwahnten Kreislauf angeordnet ist. 

Gemafi der Beschreibung des Patents 891746 
befindet sich die Verteilungsvorrichtung in der 
■ Nahe des einen Endes der Wasserkolonne. Vorzugs- 
weise soil die Verteilungsvorrichtung dann in 

55 kurzem Aibstand von dem Ende der Wasserkolonne 
. angebracht sein. In diesem Fall wird die wafirige 
Phase aus dem Raum hinter der Verteilungsvorrich- 
tung abgezogen, so dafi die abgeleitete wafirige 
' Phase nur wenig Monomer mit sich fuhrt. Hierin 

60 liegt jedoch ein Nachteil, weil der Raum hinter der 
Verteilungsvorrichtung ein toter Rauni ist. in wel- 
chem die wafirige Phase weniger gelostes Monomer 
enthalt als anderswo. 



I Wenn, wie bei der Erfmdung, die wafirige Phase 

hinter der Verteilungsvorrichtung yorbeifliefit, ist 65 
I die Bildung eines toteri Raumes unmdglich. Gleich- 
; zeitigbietet der Kreislauf eine ausgezeicrmete Mog- 
lichkeit, eine von monomeren Tropfen freie wafirige 
: Phase, abzuziehen. Die wafirige Phase soli zweck- 
mafiig in kleiner Entfernung vor der Verteilungs- 70 
1 vorrichtung abgezogen werden. Ein weiterer Vor- 
j teil liegt darin, daB die lineare Geschwindigkeit, 
r rait \velcher das Monomer eingefuhrt wifd, auf 
| eineh hdheren Wert als sonst eingestellt werden 
{ kann, ohne dafi die Tropfenibildung unregehnafiig 75 
■. wird. In ekier * stills tehenden wafirigen Phase . 
wird die Tropfenbildung, wenn die Einfiihrungs- 
gesctowindigkeit von Monomer 30 cm/Sek .iiber- 
steigt, allmahlich so unregelmaflig, dafi die Ab- 
trennung der Tropfen am anderen Ende der 80 
wafirigen. Phase gestort wird. Bei dem erfindungs- 
gemafien Verfahren wird der Wert von 30 cm/Sek. 
durch die Grofie der linearen Geschwindigkeit der 
wafirigen Phase erhoht. 

In Fig. 2 ist schematisch ein Kreislauf darge- 85 
stellt, in welchem eine Verteilungsvorrichtung an- 
geordnet ist. In dieser Figur : und auch in den . 
ubrigen haiben die Bezugszeichen dieselbe Bedeu- • 
tung wie in Fig. 1. 

Fig. 3 stellt einen Fall dar, in welchem der. 90 
Kreislauf sowohl.die Grenzflache der Phasen als - 
auch die Verteilungsvorrichtung beruhrt. Fig. 4 
bezieht sich auf einen ahnlicheri' Fall;, sie enthalt 
eine stromlinienformige Unterteiiting 9. In Fig. 5 - 
trennt eine aylindrische Wandung io den mit der 95 
wafirigen Phase gefullten Raum in' zwei konzen- 
trische Telle. Die Verteilungsvorrichtung 2 ist ring- 
formig in der aufieren Kammer angeordnet. Die 
wafirige Phase steigt durcli die aufiere Kammer 
hodi tind fliefit durch die innere Kammer zuruck, 100 
Wanrend die Fig. 1 bis 5 sich auf solche Falle be- 
Ziehen, in welchen das Monomer leichter ist als die 
wafirige Phase,, wird in Fig. 6 ein Fall dargestellt, 
in. welchem die mondmere Phase schwerer ist. Im 
ubrigen entspricht die Vorrichtung gemi& Fig. 6 105 
derjenigen nach Fig. 3. 

Bei spiel 

Der venvendete Apparat entsprach dem in Fig. 6 
dargestellten. Er. war hergestellt aus einem Glas- no 
rohr mit kreisfonnigem Ouerschnitt und einem 
Durchmesser von 4 cm. £)ie senkrechten Teile des 
Kreislaufs waren 60 cm, die horizontal en Teile 
20 cm lang. Die Eeken waren abgerundet. Die Ver- . 
teilungsvorrichtung fur das Monomer bestand aus 115 
einem einzelnen Glasrohr mit einem inneren Durch- 
messer von 6 mm, das nach unten gerichtet war. 
Aufier der Pumpe war ein Vorratsbehalter fiir das 
Monomer in die Verbindungsleitung zwiscben dem 
unteren Teil des Apparates und der Verteilungs- 120 
vorrichtung eingeschaltet. , 

Der unterste, horizontale Teil der Vorrichtung 
war etwa zur Halfte mit Vinylidenchlorid gefullt. • 
Der ubrige Raum des Kreislaufs war mit einer 
wafirigen Phase gefullt, welche 0,5 % eines Ge- i»5 ■ 
misches von Natriumalkylsulfonaten, welches er- 
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halten wird durch Behandeln eines Gemisches ge- 
sattigter aliphatischer Kohlenwasserstoffe, welche 
12 bis 1 8 KohlenstorTatome enthalten, rait Chlor 
und Schwefeldioxyd und anschlieBende Verseifung 
5 der gebildeten Sulfochloride mit Natriumhydroxyd. 
0,3 °/o Kaliumpersulfat, 0,15 °/a Natdumbisulfit 
(NaHSO s ) und 0,15% Natriumbicarbonat ent- 
hielt. Der Vorratsbehalter in der Verbindungslei- 
tung4 war ebenfalls mit Vinylidenchlorid gefullt. 

10 Die Temperatur wurde auf 28 0 erhoht und dann 
die Umlaufpumpe 5 in Betrieb gesetzt. 

Das' Vinylidenchlorid wurde zunachst mit der 
Geschwindigkeit von 10 1 je Stunde in die waBrige 
Phase eingeleitet. Nachdem die Konzentration des 

15 Polymerisats in der waBrigen Phase auf i°/o ge- 
stiegen war, wurde diese Geschwindigkeit auf 40 1 
je Stunde ges teigert. 

Die Verteilung der TropfengroBe des Monomers 
blieb praktisch gleichmaB ig. Die Abscheidung der 

ao Tropfen am unteren Ende des Kreislaufs verlief 
glatt. Das MaB der Bildung von Polymerisat betrug 
80 g je Liter waBriger Phase und je Stumde. Die 
waBrige Phase lief in 10 bis 20 Sekunden einmal 
um. 

35 Nachdem die Konzentration des Polymerisats 
/ auf 20% gesdegen war, wurde der Prozefl konti- 
/ nuierlich weitergefuhxt. Durch Zufuhr frischer 
I waBriger Phase und Abziehen der gebildeten Poly- 
J merisatsuspension wurde die Konzentration des 
30J Polymerisats auf 20% gehalten. Das Vinyliden- 
chlorid im Vorratsbehalter wurde in dem erforder- 
lichen Mafle erganzt. 

PATENTANSPROCHE: 

35 I. Verfahren zur Polymerisation olefinisch 

ungesattigter Verbindungen in einem Medium, 
das aus einer Losung eines Emulgators- in 
Wasser besteht, wobei ein Strom von Tropfen 



der zu polymerisierenden Verbindung bzw. Ver- 
bindungen von einer Verteilungsvorrichtung 40 
durch die waBrige Phase hindurchgefiihrt und 
die Bewegung dieser Tropfen in bezug auf die 
waBrige Phase hauptsachlich durch die Diffe- 
renz im spezifischen Gewicht der beiden Phasen 
bedingt wird, und wobei die Tropfen der zu 45 
polymerisierenden Verbindung bzw. Verbindun- 
gen, welche durch die waBrige Phase hindurch- 
gestromt sind, sich zu einer einheitlichen 
Schicht vereinigen und die so abgetrennte zu 
polymerisierende Verbindung bzw. Verbindun- 50 
gen zu ihrer Einfuhrungsstelle in die waftrige 
Phase zuruckgefiihrt wird bzw. werden, da- 
durch gekennzeichnet, dafi der mit der waBrigen 
Phase gefiillte Raum einen gesc'hlossenen Kreis- 
lauf bildet, in welchem die waBrige Phase um- 55 
lauft. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB der geschlossene Kreislauf, 
welcher von dem mit der waBrigen Phase ge- 
fullten Raum geblldet wird, einen senkrechten 60 
Teil enthalt, in welchem die Bewegung der 
Tropfen der zu polymerisierenden Verbindung 
bzw. Verbindungen den. Kreislauf der waBrigen 
Phase herbeifuhrt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 65 
gekennzeichnet, daB ein horizontaler Teil des 
Kreislaufs langs der Grenzflache zwischen 
waBriger Phase und der einheitlichen Phase der 

zu polymerisierenden Verbindung bzw. Verbin- 
dungen verlauft. 70 

4. Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, dadurch • 
gekennzeichnet, daB die Verteilungsvorrichtung, 
durch welche die zu polymerisierende Verbin- 
dung bzw. die Verbindungen in die waBrige 
Phase eingefiihrt wird bzw. werden, in den 75 
Kreislauf eingeschaltet ist. 
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